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Resumo. Netse trabalho foi desenvolvido um modelo bidinoeraiaxisimétrico, usando o método dos elemenio®di para
simular o ensaio de indentacéo instrumentada. @mtador foi modelado como um cone rigido (meio &mde 70,9). Os niveis
de tensao residuaby(), 0 médulo de elasticidade (E) e o coeficienteederuamento (n) dos filmes foram variados como dode
andlise dos seus efeitos no ensaio de indentagdmentada. Os resultados indicaram que todasrasdgzasd;, E, n) tiveram
influéncia na morfologia da indentacao (pile-upieksin), na maxima carga necessaria para atingiraudada profundidade de
penetracdo e na constante da curva de carregam@gagesultados numéricos foram usados como formandkse dos resultados
experimentais de filmes com diferentes tensdeduassi (medidas a partir da difracdo de raios-X).i Bbtida boa concordancia
qualitativa na comparacgédo dos resultados experimisnt numéricos, desde que todas as propriedaddslazedos filmes sejam
consideradas, e ndo s a tensao residual. Porfinam calculadas tensdes residuais por dois métoolae Suresh e o de Wang.
O primeiro envolve uma clara distingdo entre a &ngplastica e elastica e o segundo baseia-se negenealculada da curva de
indentacdo. Encontrou-se certa correlacdo com assdes impostas no resultado numérico, porém pararessitados
experimentais ndo foi possivel calcular tensoes.
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1. Introducéo

Desde 1932 ja se vem estudando os efeitos quea@oteesidual acarreta nos ensaios de dureza coonaisc(ndo
instrumentados) como o Rockwell e Vickers (Kokub®31). Estudos mostraram que as tensdes de trapdmem a
dureza enquanto as tensfes de compressdo aumemtaemndo que no primeiro caso esse efeito é meiev(Tsui, et
al., 1996). Esse fato incentivou varios estudoa pamtar encontrar o0 mesmo efeito utilizando-sesaie de indentacdo
instrumentada (Lepienski, et al., 2004).

Autores como Tsui et al. (Tsui, et al., 1996) etiam esse comportamento ao calcular a area datodie
propriedades mecanicas com essa area) a partiladtss do ensaio de indentagdo instrumentada. Poréangdo os
autores mediram a &rea de contato via recursoso8p(Fig. (1)) concluiram que nédo hé relacédo entemsao residual e
a area de contato. A area medida via recursos ogptiesta de acordo com a medida via dados obtidos d
nanoindentacdo apenas nas tensdes residuais maenasgdo. Portanto, ao calcular as proprieda@edmicas com a
area real (encontrada via recursos Opticos) n@mf@ncontrados mais efeitos da tenséo residualnezale no médulo
de elasticidade do material.
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Figura 1. Grafico da &rea de contato em funcadetedes residuais (Tsui, et al., 1996)

Os autores mostraram duas impressfes do ensaidZpigomo forma de explicar o efeito da tensd@nsaio de
indentacdo. Nota-se que, em ambas as impressde® foymacao dpile-up (empilhamento), porém na amostra com
tensdo compressiva (Figura 2 g)ile-up se estende por uma regido maior.
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Figura 2. Micrografia optica de impressdes do endaiindentacdo para tenséo uniaxial de: (a) -2P@ [dompresséo)
e (b) +251 MPa (tracao) (Tsui, et al., 1996)

Para tentar explicar essa “sub-estimacdo” da &aec@odtato para as tensdes compressivas, Bolshakal: e
(Bolshakov, et al., 1996) realizaram um estudoovwaétodo elementos finitos (MEF). Usou-se a ligaldeninio 8009,

a mesma usada por Tsui et al. (Tsui, et al., 1996)ontrou-se que quanto maior for a tensdo relstthiaompressao,
maior o pile-up, como indicado na Fig. (3-c). A Fig. (3-a) indioa efeitos dessas diferentes tensdes residuais nas
curvas obtidas das simulagdes via MEF do ensaiad#mtagdo (Bolshakov, et al., 1996). Os autoreslafram que,
como a forma de andlise dos dados obtidos via tadéa instrumentada ndo é bem desenvolvida paséegia de
pile-up, o calculo da area de contato € subestimado @aignora-se o material em contato acima da superdia
amostra), como na Fig. (1).

Embora Tsui et al. terem mostrado que, de fato,h@mfluéncias da tenséo na dureza verdadeiraaterial, a
“dureza aparente” pode ser Util para caracterizagdotensdo e essas mudangas levam a uma mudanga no
comportamento das curvas obtidas no ensaio (Fig))(Esse resultado levou Suresh e Giannakop¢8lo®sh, et al.,
1998; Giannakopoulos, et al., 1999) sugerirem urtodeéde célculo de tensdes residuais baseado maeskanca de
comportamento dos dados obtidos do ensaio de mgBmtinstrumentada devido a presenca de tensdes €Tsl.,
1996; Lepienski, et al., 2004; Bolshakov, et a@94; Swadener, et al., 2001). Wang (Wang, et 8062 baseou-se
nessa mesma mudanca de comportamento para camsgées residuais a partir de um método envolveattnllo da
energia da deformac¢édo da indentacéo.
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Figura 3. Efeito da variacao de tensdes residwi@urva obtida do ensaio de indentacdo instruman{ajl curvas
completas, (b) parte do descarregamento das cypjafeito das tensdes na geométricpith>upao redor do
indentador durante o ensaio (Bolshakov, et al.6199

Nesse trabalho serdo apresentados novos resuitgo@smentais e numéricos para explorar a relagfe eensdes
residuais e comportamento do ensaio. Para talmfatepositados filmes com diferentes niveis de temedidual,
variando-se parametros de deposicdo cbias (diferenga de potencial aplicada ao substrato)rgoede deposigéo.
Foram apresentados, também, estudos numéricos alcsiquularam-se ensaios em filmes com diferentesiside
tens@es residuais.

2. Procedimento experimental
2.1. Materiais

Foram preparadas 11 amostras para recobriment®\iar(Physical Vapor Depositign O substrato escolhido foi
0 aco ferritico AISI D2 (temperado a 1080°C e coupld revenimento a 540°C). Como acabamento sujadsfic



chegou-se até o polimento com silica-coloidal (pd@d®,25um). Apds essa etapa foram realizadas as deposiges
filmes no Departamento de Engenharia Metalurgice eMateriais da Escola Politécnica da USP. O mépmta a
deposicao foi o Triodo Magnetron Sputtering Deshedado (Fontana, et al., 1999).

Para preparacao inicial dos corpos-de-prova, naa@me deposicdo, foi realizada uma limpeza a @lados
substratos, ou seja, houve um bombardeamento agpiniarnos mesmos. Posteriormente, antes da depadicdiN
propriamente dito, foi depositada uma pré-camad#ateo puro, o que foi obtido aplicando-se umereate de 2 A ao
alvo durante dois minutos. Com isso houve formag@aim filme de espessura com aproximadamente 1500nm
intuito dessa camada € conseguir uma melhor adeg#é® o filme de TiN e o substrato. Nenhbras (diferenca de
potencial) foi aplicado ao substrato durante essalpposicao (Recco, et al., 2007).

Passada essa etapa, nitrogénio gasogpp@ssou a ser injetado na caAmara de deposicdounmrvazéo de 4
cm*/min. Neste instante a vaz&do de argdnio (Ar) faadia em 20 cimin. Esses gases sdo utilizados para formacéo da
atmosfera de plasma em que possa haver descaégasasl e, no caso do nitrogénio, para a reacaoadithnio e
consequente formacédo do TiN (PVD reativo). A caeeaplicada ao alvo continuou igual a 2 A, a pressicamara de
deposicéo foi de 3,3 mtorr e a temperatura dogrsubs ficou em torno de 30C€ (Recco, et al., 2007). Ao todo foram
depositadas 11 amostras, das quais em 8 varioliss @ em 3 variou-se o tempo de deposicéo (Tabela 1) .

Tabela 1. Amostras depositadas com filme de Tibkpectivos pardmetros de deposicao

Amostra Tempo (h) Bias (v) Espessura (um)
A0 2 0 15
Al 2 -20 15
A2 2 -40 15
A3 2 -60 15
A4 2 -90 15
A5 2 -100 1,5
A6 2 -150 15
A7 2 -200 15
A8 15 -40 11
A9 2,5 -40 1,9

A10 8IS -40 2,6

2.2. Difracéo de raios-X

As tensdes residuais calculadas por difracdo dms-d&i(DRX) sdo usadas como base de comparacdo som o0
resultados de indentacéo instrumentada. O métaavenocional para medir tensées residuais com DREn®mhinado
serfy, mas em filmes finos é necessario utilizar umdagdo desse método: a técnica de difracdo de Xaiomsm
angulo de incidéncia rasante (Van Acker, et al94)90 angulo de incidéncia)(do feixe de difragdo é mantido fixo e
rasante para diminuir a profundidade de penetragé@ssim, obter a medida de tensé&o residual préisuperficie, ou
seja, com menor influéncia do substrato. Do endaialifracdo € obtido um gréafico da intensidade ifimgho em
fungdo do angulo difratad@{) ou da distancia interplanar (difratograma). Reada pico de intensidade maxima é
obtido o pardmetro de rede do material utilizandeelacdo entre distancia interplanar e parametraede. A
deformacdo da rede cristalina, devido a presenctem&io no material, produzird um deslocamentopioss de
intensidade maxima no difratograma. Assim, sadzatias as equacdes propostas por Giest et al.rg &eal. que
correlacionam o parametro de rede com as tenssidsias (Perry, et al., 1994; Geist, et al., 1995).

2.3. Indentacéo Instrumentada

O ensaio de indentacao instrumentada, também cladeadanoindentagdo, é uma ferramenta ja basttitada
para a medi¢cdo de propriedades mecanicas (moédutdadicidade, dureza) de materiais em escala mirca e
inferior (Oliver, et al., 1992). Mais recentemeatensaio tem sido usado para extragdo de propesdddsto-plasticas
como a tensdo de escoamento e o coeficiente deagnento (Dao, et al., 2001; Casals, et al., 2005).

Do ensaio é obtida uma curva da carga aplicadauegéb da profundidade de penetragdo como indicadeig
(4-a), ondeP, € a carga maxima aplicada quando o indentador &aese na profundidade maximh,§) € S
(equivalente alP/dh é a rigidez de contato obtida da curva de descamegto. Durante o carregamento, o penetrador
€ deslocado produzindo uma deformacdo elasto-igdadt amostra. Isso faz com que se tenha uma ssfwede
dureza na regido indentada,)( também chamada profundidade de contato. A rediéiocontato € igualmente
caracterizada pelo raio de conta@oNa etapa de descarregamento, ocorre a recupeeddstica do material e o
deslocamento do mesmo até a profundidade resibdual deslocamento medido durante o processo de tangim
inclui o deslocamento da superficie da amostraedorrdo perimetro de contatw)(e inclui, também, o deslocamento
na profundidade de contatia como indicado na Fig. (4) (Oliver, et al., 1992).
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Figura 4. Curva obtida do ensaio de indentagde @dmportamento da superficie da amostra durastsaio de
indentacéo (b) (Oliver, et al., 1992)

Para determinar a profundidade de contato, defioilao a profundidade em que o indentador e a ambstm
em contato a uma carga maxima, usa-se a Eq. (BsaNeé um fator de correcdo que depende da geometria do
indentador (para indentador Vickers equivale a),75

he = hax — Epm% 1)

A area de contatod() ndo é diretamente extraida como nos ensaios r@ealgonvencionais, mas sim como uma
funcdo calibrada (Oliver, et al., 1992) para o imeddor na profundidade de contaty=f(h.)), a partir do qual séo
extraidos o modulo de elasticidad® ¢ dureza do materiaHyj.

O equipamento utilizado para as indentacdes faschErscope modelo H100V, do Laboratério de Fenasele
Superficie (LFS) do Departamento de Engenharia Nea&la Escola Politécnica da USP. O indentadbzado foi
do tipo Vickers, o raio de arredondamento da penqtsvale a 0,5 pm. Para cada amostra foram realzdd 15 a 30
indentagbes com uma carga maxima de 20 mN. O daelocarregamento/descarregamento consistiu em um
carregamento de 60 s em 60 passos até a carga apdwanutencao dessa carga por 30 s para que acomadacado
(creep, seguido de um descarregamento de 60 s em 60spatEsa carga de 0,4 mN no qual novamente da-s@ata
o creep

2.4. Simulac¢@es utilizando elementos finitos

Foi utilizado um modelo bidimensional, axissiméiripara simular um ensaio de indentagdo instrumantad
Modelou-se um indentador rigido, com angulo entrerical e a face do indentador de 70,3° (angule acarreta
equivaléncia com Vickers). Para tal, foi utilizaol@rograma ABAQUS versao 6.7-1. Para o filme vagew mddulo
de elasticidadeR) de 200 a 350 GPa, tensdo residaglde -5 a 2 GPa, e o coeficiente de encruamentode 0,1 a 0,5.
A tens@o de escoamento do filme foi adotada contdP4 e o coeficiente de Poisson foi adotado como A52
propriedades mecéanicas do substrato foram mantiolastantes. Adotou-se como médulo de elasticid@fe GPa,
tensdo de escoamento 1,5 GPa, coeficiente de Rdis3® e encruamento de 0,2. A Fig.(5) indica o@ldsado para
simulacdo do ensaio de indentacdo com uma malli®8®0 elementos onde, também, é possivel notarteanam
melhor refino na regido préxima ao contato. Regiuise o movimento horizontal da aresta esquerdaaitelo e o
movimento vertical da base; restringiu-se, tamb&movimento de rotacdo e horizontal em relacdo cadopRP-1.
Como parametro de ensaio limitou-se a profundidkedpenetracdo em 0,15 um.



Figura 5. Modelo utilizado para simular um ensaartientacédo instrumentada de um corpo com filmpesieado e

malha na regido préxima ao contato

2.5. Calculo de tensbes residuais via indentacadnmmentada

Devido a trabalhos anteriores do grupo, utilizowssmétodo proposto por Suresh (Suresh, et al.,)1pa& o
calculo de tenséo residual, porém com a area dmtoocalculada pelo método de Oliver e Pharr. Asagfes para
calculo o das tensfes residuais elasticas depeddeparametro de ensaio (fixa-se carga maxima ofumpdaade
maxima de penetracdo) e da natureza das tenséi@garou compressivas). As Egs. (2) e (3) sdoteasdes trativas e
sendo que a primeira é para profundidade maximaaliim e a segunda carga maxima. As Egs. (4) eé®)para
tensBGes compressivas, sendo que a Eq. (4) é pdmmgidade maxima e a Eq. (8) carga maxima. Nexsiaacoes 6es
€ a tensao residugl,.. (pressdo média de contato) é a durez@,0 dngulo entre a face e a horizontaé Ay séo as

areas dos filmes com e sem tensdo residual regpeetnte eh e hy sdo profundidades maximas com e sem tensdes

residuais respectivamente. Para céalculo das tepddsticas, o autor sugere um procedimento de lcatpe pode ser
encontrado no Anexo C de seu artigo (Suresh,,e1398).

Atar (2003) sugeriu mudar o fator geomeétriser(g)) para 1 no caso das tensdes compressivas, devigenaento
de magnitude das tensdes que esse fator acartatag¢hfal., 2003).
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Para aplicacdo do método de Wang,, corrigiu-se defnopara um caso mais geral, em que ndo se immpds u
expoente para definir a curva de carregamento eadegamento, esses foram considerados variavieisrdeadas a
partir das curvas obtidas do ensaio. A Fig. 6 mdiccomparacdo de uma amostra com tensdo compressigm
tensdo. Os autores afirmam que a enddgjg deve-se a tensdo residual, pois é a diferenga anturva com e sem

tensoes.

Figura 6. Grafico de nanoindentagcdes em amostrascgem tensdes residuais (Wang, et al., 2006)
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A Eq. (6) indica o trabalho do indentador, ondadide 1 refere-se as curvas com maior carga parafandidade
de penetracdo maxima.

hmax,1 _ hmax,l_hf,l)

Uoaca = Prmax (
0AC,1 ma,1x ai+a my+1

(6)
Para encontrar o ponto de contato entre o carregamia amostra sem tenséo e o descarregamentoaisaram

com tensédo, usa-se a Eq. (7). Ndsgaefere-se a interse¢do, o indice 2 refere-se aactwm menor carga para a
mesma profundidade de penetracéo.

Coho? = ky(Rine — hy) ()

Wang, em seu artigo, faz a hipotese de que a dereescarregamento independe das tensdes reskiids.o
trabalho do indentador em uma amostra sem tensd@iddi forma indicada na Eq. (8).
= Jine  Pine=hpa
UOBC,Z - Pmax,z (a1+a my+1 ) (8)
Assim, a tenséo residual pode ser calculada peléOEdSe estiver comparando a amostra sem tensd@ e
tensdo compressiva, a energia da curva do enssti @&éma terd o indice 1, se a tensao for déitrag indice desta
sera 2. O sinal da tensdo depende de uma anaige pias curvas.

Uoacai—UoBc,2
Opes = —— 45— = 9
res Znh}tgz(a) ( )

3. Resultados e discussao

3.1. Comportamento de ensaio de indentacdo instrumeda

Do ensaio de indentacéo instrumentada foi obtiB@a(7) que indica o comportamento das curvadabtpara a
amostra A4 (preto), cuja tensdo calculada via DBMXwale a -4,8 GPa e a amostra Al (azul) cuja tenafulada via
DRX equivale a -2,8 GPa. E possivel notar que opostamento indicado na Fig. (3-a) ndo foi respeitadl amostra
com maior médulo de tensdo se comportou como sss@&vum menor médulo. Nota-se, também, que a daféon
plastica da amostra Al foi menor do que a amostrgrégido na curva de descarregamento que cruzaoaeiro das
abscissas), indicando um maior periodo de ensdicosegime plastico da amostra com maiores niveisedsdes
residuais.
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Figura 6. Gréfico de nanoindentacdes em amostraseceem tensdes residuais (Wang, et al., 2006)

Uma forma de avaliar esse comportamento, paravassds amostras, seria comparar a profundidaderdato das
indentagdes (Fig. (8)). Em alguns casos respeitakspotese de que filmes com tens6es compressivasim modulo
maior de tensdo apresentariam, para uma mesma cangamenor profundidade de penetragdo, porém m@iendos
casos esse fato ndo ocorre, pelo contrario, n@miélacdo entre as tensdes residuais e a prohagelide penetracao.
A area de contato terd um comportamento semelhdend®, que ela é funcdo da profundidade de contato.
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Figura 8. Profundidade de contato em funcao da$&nresiduais calculadas por DRX

A dureza e o0 mddulo de elasticidade estédo indicadoBig. (9). Nota-se que apesar de apesar desmadegas
variarem em torno de uma média uma analise estatistomparacdo de diferentes médias) revela qualoses de
médulo de elasticidade e dureza ndo podem serdarasios iguais em funcéo dos parametros de depos€icin isso
ocorre uma quebra nas premissas para calculo s@eenesiduais por indentacao.
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Figura 9 Médulo de elasticidade e dureza em fudgéotensdes calculadas por DRX

Usando o método dos elementos finitos tentou-geodeizir os resultados da Fig. (7), comparando a
indentacéo de filmes com diferentes modulos ddieildade, encruamento e tensédo residual. O resuftade ser visto
na Fig. (10-a), em que € possivel notar que o cdmpento proposto na literatura nem sempre podeisgr. Por
outro lado, variando-se apenas as tensdes residu@gssivel chegar na Fig. (10-b), no qual é peksiotar que
respeitou-se os resultados da Fig. (3).
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Figura 10. Comparacéo das curvas de indetancad@paustras com diferentes propriedades mecanicasp@a
amostra em que foram variadas apenas tensdesaissidu



Para um mesmo modulo de elasticidade e diferen@s@mentos e tensdes residuais, foi obtida a(Flg, onde é
possivel notar a variagdo da profundidade maxinmgidh no ensaio em funcdo das tensbes residuassa\figura,
filmes com tensB6es compressivas, por exemplo, @ &éhcruamento 0,1, sob uma mesma profundidagerddracéo
do indentador (parametro do ensaio 0,15 um) passai menor carga do que um filme com tensao traévd GPa e
encruamento 0,5.
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Figura 11. Carga maxima do ensaio para diferefites em funcdo das tensdes residuais

Uma analise do comportamento da morfologia ensaiica que a ocorréncia ghle-up (empilhamento) osink-in
depende tanto das tensfes residuais como do emdicdle encruamento, assim como indicado na FR). Para
encruamentos menores, hd uma maior tendéncia parargncia desse fendmermmlg-up), como ja foi indicado por
Bolshakov et al. (Bolshakov, et al., 1996; Bolshalet al., 1998). O fendmeno gée-up ocorre quand,875< h/hyax
<1. Ja o fendmeno dsink-in ocorre quandch/h,a <0,875 (Oliver, et al., 1992). E possivel notar que para
encruamentos maiores ha uma maior tendéncia daf@ordesink-in (Fig. (12-c)) sendo que esse fendmeno, também,
ocorre nos resultados experimentais (Fig. (12-d)).
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3.2. Calculo das tensdes residuais

Para os resultados experimentais, os métodos del@dle tenséo residual ndo teriam correlacdo bersdes
residuais de referéncia (obtidas via DRX), porgsi@arametros de ensaio e propriedades mecanicagprésentaram
correlacdo com essas mesmas tensdes. Porém, pasulbados numéricos em que a Unica mudanc¢a desinmi#acao
para outra foi o valor de tensédo residual aplic@esmétodos.

O método de Suresh, foi aplicado inicialmente atersindo todas as tensdes como elasticas, comonéskag
(13-a). Apesar de haver correlacdo entre as tensfeEstas e as calculadas, a ordem de grandeZarénde, porém
aplicando a mudanga proposta por Atar (2003), Bit)Lhouve correlagdo e & magnitude das tensdesladhs é
proxima da imposta. Nota-se, também, que quants praixima do escoamento, maior é a influéncia douamento
nos resultados. A Fig. (13-c) indica os resultattmssiderando todas as tensdes plasticas. Notaesapgsar de existir
certa correlagdo, a magnitude das tensdes plastioedem de grandeza maior do que as impostasigNélB-d) estdo
indicados os graficos do célculo de tensfes peltmdnéde Wang. Nota-se que existe correlacdo estriersdes
impostas e as calculadas, porém, a ordem de gmardifere. Essa diferenca se da por um fator deecéor de
aproximadamente 10, que se for adicionado ao calcabrrelacdo entre os resultados calculadogena8es residuais
iniciais do ensaio se tornaria préxima de umaceta coeficiente angular 1.
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Figura 13. Tens®es residuais (a) Elasticas; (gtieds com adaptacdo de Atar; (c) Plasticas; (dptibéde Wang
4. Conclusodes

Um analise dos resultados experimentais inviabdizdlculo de tensdes residuais em filmes que fagpositados
com variagdo ddias como parametro de deposicdo. Os métodos propnattiteratura fazem a exigéncia de se ter
uma amostra sem tens@es para comparacao, e esstzaati@ve ter as mesmas propriedades da amosir&ensfo sera
avaliada. Deve-se, também, considerar a exist@esnk-in nos filmes depositados. O método de Oliver e P@arr
apropriado para esse fendmeno fornecendo a afeaoeanto, o efeito das tensfes nao seria pdvegomo quando
ocorre opile-up.

Ja para os resultados numéricos cujo Unico parametiado foi a tensao residual, é possivel natarexiste uma
correlacao entre os resultados de tensdes calcutado as tensdes impostas na simulacéo.
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EFFECTS OF RESIDUAL STRESS ON THE BEHAVIOR OF INSTRUMENTED INDENTATION DATA
AND VIABILITY OF CALCULUS
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Abstract. In this work, an axisymmetric two dimensional firetement model was developed to simulate instriedententation
testing of thin ceramic films deposited onto haekksubstrate. The indenter was modeled as a dgite (half angle of 70°B The
level of film residual stress,j, the film elastic modulus (E) and the film wodedening exponent (n) were varied to analyze their
effects on instrumented indentation data. Resntticated that all variabless{, E, n) have effects on indentation morphologyefpil
up and sink-in), on the maximum load necessarchieae a given penetration depth. These numeresllts were used to analyze
experimental data that were obtained with titaniuntrie coated specimens with different levels of deal stresss. Good
qualitative correlation was obtained when numerieald experimental results are compared, as long lagilen properties are
considered in the analyses, and not only the fisidual stress level. Residual stress was calculagidg two methodologies:
Suresh’s and Wang's. The first one makes a clesiinguish between elastic and plastic stress andéicend is based on the energy
obtained from indentation data. For numerical réswd correlation was obtained with imposed stresdes, but for experimental
results it was not possible to calculate residusdss.

Keyword: instrumented indentation, residual stress, thiméi titanium nitride, finite elements.



